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(g) Mischungen suifogruppenhaltiger 1 :2-Metallkompiexe mit Vinylpolymeren 

(57) Flussige oder feste Mischungen von salzarmen sulfogrup- 
penhaltigen 1 :2-Metallkomplexfarbstoffen und Poly-N-vinyi- 
pyrrolidon oder Copoiymeren von N-VinyJpyrroiidon und 
vlnylacetat 

Die erfindungsgemafien Mischungen eignen sich insbeson- 
dere zum Farben von Papier und Holz sowie beim Farben 
und Zurichten von Leder und Pelz. 
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Beschreibung 

Die Erfmdung betrifft fliissige oder feste Mischungen 
von salzarmen sulfogruppenhaltigen 1 : 2-Metallkom- 
plexf arbstoff en und Poly-N-vinyipyrrolidon oder Copo- 5 
lymeren von N-Vmylpyrrolidon und Vinylacetat 

Aus der DE-OS 28 13 982 ist ein Verfahren zur Her- 
steliung von wasserloslichen Farbstoffen in Form von 
Granalien bekannt, bei dem in eine w&Brige Paste des 
Farbstoffes ein anionisches oberflachenaktives Mittel 10 
und ein wasserlosliches Polymer eingebracht werden 
und die Paste dann spritzgetrocknet wird Als Polymer 
wird in Anspruch 5 auch Poly-(N-vinyl-a-pyrrolidon) 
genannt Als Farbstoffe werden Reaktivfarbstoffe be- 
vorzugt. 15 

In der DE-OS 29 35 861 sind Unten beschrieben, die 
Nigrosin und Poly-N-vinylpyrrolidon enthalten und sich 
fur Tintenstrahldrucker eignen. 

SchlieBlich sind in der rumanischen Schrift 95762 Bl 
vom 30.10.88 Losungen beschrieben, die neben be- 20 
stimmten Ldsungsmitteln einen sulfonsauregruppen- 
freien Metailkomplexfarbstoff und Polyvinylpyrrolidon 
enthalten. Es handelt sich dabei urn eine Ldsung, die 
uberwiegend organische Losungsmittel enthalt und die 
fur die Verwendung mit weiterem Losungsmittel ver- 25 
dunnt wird 

Poly-N-vinylpyrroiidone sind aus dem Stand der 
Technik bekannt, ebenso die Copolymerisate. Fur die 
erfindungsgemaBen Mischungen werden zweckmaBi- 
gerweise Poly-N-vinyipyrrolidone mit Molgewichten 30 
von ungefahr 2000 bis 50 000, vorzugsweise 2000 bis 
11 000, und Copolymere mit bis zu 40%, vorzugsweise 
30 bis 40%, Vinylacetat mit Molgewichten von 45 000 
bis 70 000, vorzugsweise 45 000 bis 60 000, verwendet 

Sulfogruppenhaltige 1 : 2-Metallkompiexfarbstoffe 35 
sind ebenf alls sehr zahlreich aus dem Stand der Technik 
bekannt; im Hinblick auf den Verwendungszeck eignen 
sich insbesondere Co- und vorzugsweise Cr-Komplexe. 
Besonders bevorzugt sind Farbstoffe, die unter Beriick- 
sichtigung ihrer Echtheitseigenschaften fiir das Farben 40 
von Papier und vorzugsweise Holz sowie Pelz und vor- 
zugsweise fur Leder geeignet sind. 

Die Kompiexf arbstoff e sollten in moglichst salzarmer 
Form in die erfindungsgemaBen Mischungen eingear- 
beitet werden, d h. sie sollten mdglichst salzarm herge- 45 
stelit oder nach der Synthese von der Hauptmenge der 
Salze befreit werden. Die entsprechenden Methoden 
dazu sind bekannt 

Die festen erfindungsgemaBen Mischungen konnen 
auch noch weitere Komponenten beispielsweise Ent- 50 
staubungsmittel enthalten. Geeignete Staubbindemittel 
bestehen z. B. aus bestimmten Petroleumfraktionen, die 
als Emulgiermittel ansuifierte Anteile enthalten konnen. 

Zur Herstellung der festen erfindungsgemaBen Mi- 
schungen werden die Komplexfarbstoffe zweckmaSi- 55 
gerweise in weitgehend trockener Form (z. B. schrank- 
oder vorzugsweise spruhgetrocknet) mit den ebenfalls 
festen (z. B. auch spruhgetrockneten) Vinyipolymeren 
bis zur Homogenitat gemischt Es ist aber auch mogiich, 
die Komponenten der Mischung in gelSster oder sus- 60 
pendierter Form zu mischen und dann erst zu trocknen. 

Das Mischungsverhaltnis zwischen Komplexfarbstoff 
und Polymeren richtet sich nach der gewunschten Farb- 
starke, in der Regel werden bis zu 20%, vorzugsweise 5 
bis 15%, an Vinyipolymeren zur Einstellung des Soil- 65 
wertes der Farbstarke benotigt; der Rest der Mischung 
besteht im wesentlichen aus Farbstoff. 

Zur Oberfiihrung der festen erfindungsgemaBen Mi- 



schungen in Stammlosungen fiir Farbezwecke konnen 
sie in Wasser, organischen Losungsmitteln oder Gemi- 
schen von Wasser und organischen Losungsmitteln ge- 
lost werden. Als organische Losungsmittel eignen sich 
vorzugsweise Giykole, Giykolether und Glykolester wie 
1,2-Propylenglykol, l-Methoxy-2-propylacetat, 1-Me- 
thoxy-2-propanoi, Dipropylenglykolmonomethylether, 
Butyiglykoi oder ButyldiglykoL 

Die festen erfindungsgemaBen Mischungen zeichnen 
sich dadurch aus, daB sie eine ausgezeichnete Loslich- 
keit aufweisen und vorzuglich zum Farben von Papier 
und vorzugsweise Holz geeignet sind Zum Farben von 
Holz sind wasserarme oder wasserfreie Ldsungen be- 
sonders geeignet, weii dann kein Quellen des Holzes 
auftritt. 

Die fliissigen erfindungsgemaBen Mischungen erhalt 
man aus salzarm hergestellten 1 : 2-Metallkomplexfarb- 
stoffen, die entweder als Pasten, Suspensionen oder Ld- 
sungen vorliegen, durch Vermischen mit festem oder 
vorzugsweise iiberwiegend wSBrigen Losungen von Po- 
lyvinylpyrrolidon oder dessen Copoiymeren. 

Die Losungen enthalten in der Regel 10 bis 30, vor- 
zugsweise 15 bis 25%, Farbstoff und bis zu 12, vorzugs- 
weise 3 bis 7%, Polymere. Der Rest besteht aus bis zu 
10, vorzugsweise 2 bis 6%, Losungsmittel und Wasser. 

Die Losungsmittel kannen vor, wahrend oder nach 
der Synthese der Farbstoffe oder aber auch bei der 
Einstellung der Handelsform zugegeben werden. 

Wenn eine Klarfiitration notwendig ist, wird diese 
zweckmaBigerweise in Gegenwart der Losungsmittel 
aber vor der Zugabe der Polymeren durchgef uhrt 

Die fliissigen Mischungen eigenen sich insbesondere, 
gegebenenfalls nach Verdunnung auf Anwendungskon- 
zentrationen, beim Zurichten und Farben von Leder 
und Pelz. 

Hervorzuheben sind die Kaltestabilitat und gGnstige 
Viskositat der erfindungsgemaBen flussigen Mischun- 
gen, die einzeln oder auch in Kombination verwendet 
werden konnen. 

In den folgenden Beispielen beziehen sich Angaben 
liber Teile und Prozente, sofem nicht anders vermerkt, 
auf das Gewicht 

Im folgenden werden folgende Bezeichnungen ver- 
wendet: 

Polyvinylpyrrolidon vom MG 2000—3000 « Polyvinyl- 
pyrrolidon I 

Polyvinylpyrrolidon vom MG 7000—11 000 = Polyvi- 
nylpyrrolidon II 

Polyvinylpyrrolidon vom MG 28 000—34 000 « Polyvi- 
nylpyrrolidon III 

Polyvinylpyrrohdon vom MG 44 000—54 000 « Polyvi- 
nylpyrrolidon IV 

Copolymer aus VinylpyrrolidonA^inylacetat 60/40 vom 
MG 45 000—70 000 « Polyvinylpyrrolidon V. 



Als Entstaubungsmittel wurde eine ansuifierte Petro- 
leumf raktion verwendet 

Beispiel a 

223,5 g Chlor-o-phenolsaure (2-Amino-4-chlor-6-sul- 
fophenol) werden in 1300 ml Wasser angeruhrt und 
durch Zugabe von 90 g 50%iger Natroniauge bei pH 8,5 
in L6sung gebracht Nach Zugabe von 400 ml halbkon- 
zentrierter Salzsaure wird mit 1300 g Eis auf 0°C abge- 
kuhlt Innerhalb von 30 Minuten laBt man dann 300 ml 
333 normale Natriumnitritlosung zulaufen, die Diazo- 
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tierung ist nach 1 Stunde beendet und es iiegt eine klare 
Ldsungvor. 

Diese laSt man innerhalb von 30 Minuten zu einer 
vorbereiteten Losung der Kupplungskomponente iau- 
fen, die durch Zugabe von 100 g 50°/oiger Natronlauge 
zu einer Suspension von 176 g Acetessigsaureanilid in 
800 g Wasser gewonnen wurde. Wahrend der Kupplung 
werden weitere 800 g Eis und 1000 ml Wasser zugege- 
ben, der Kupplungs-pH-wert wird durch Zugabe von 
30 g 50°/oiger Natronlauge bei pH 9,5 gehalten. Die Mi- 
schung erwarmt sich auf 30° C und die Kupplung ist 
nach 3 Stunden beendet 

Die erhaitene Suspension wird auf 70° C erhitzt; dann 
werden 119 g kristallines Kobaltchloriddihydrat einge- 
streut Gleichzeitig werden 57 g 30%iges Wasserstoff- 
peroxid zugegeben und der ReaktionspH-Wert mit 20 g 
50%iger Natronlauge bei 6 gehalten. Der Ansatz geht 
kurzzeitig in Ldsung, aber im Zuge der Abkiihlung fallt 
das Reaktionsprodukt aus, es wird durch Absaugen auf 
einer Filterautsche erhalten. Es fallen 950 g des Farb- 
stoffes an; der Trockengehalt betragt 50% bei einem 
Salzgehalt von unter 1,5%. 

Beispiel 1 

Das etwa 50%ige PreBgut des in Beispiel a gewonne- 
nen Farbstoffes wird mit 1900 g VE- Wasser angeriihrt 
und mit 60°/oiger Natronlauge auf einen pH-Wert von 8 
gebracht Die Suspension wird anschlieBend abgesiebt, 
mit 10% (berechnet auf die Ausbeute des SprGhfarb- 
stoffes) an Polyvinyipyrrolidon III versetzt und mittels 
einer ZweistoffdOse bei einer Eingangstemperatur von 
120°C und einer Ausgangstemperatur von 65°C in ubli- 
cher Weise spriihgetrocknet 

Die 550 g der resultierenden pulverformigenZuberei- 
tung enthalten bis zu 7% Wasser und werden mit 2% 
des Entstaubungsmittels durch intensive Verrnischung 
im Taumelmischer entstaubt 

Es resultiert eine staubarme gelbbraune Zubereitung, 
die maximal 3% anorganischer Salze enthait und die 
sehr gute Ldsungseigenschaften in waBrigen und orga- 
nischen Losemittelgemischen zeigt. 
VE-Wasser — vollentsalztes Wassen 

Beispiel 2 

Das etwa 50%ige PreBgut des in Beispiel a gewonne- 
nen Farbstoffes wird mit 1900 g VE-Wasser- angeriihrt 
und mit 50%iger Natronlauge auf pH 8 eingestellt Die 
Suspension wird anschlieBend abgesiebt, danach wird 
mittels Einstoffduse bei einer Eingangstemperatur von 
170°C und einer Ausgangstemperatur von 95°C in ubli- 
cher Weise auf einen Restwassergehalt von 4% spriih- 
getrocknet. 

Das entstandene Pulver wird mit 15% seines Gewich- 
tes an Polyvinyipyrrolidon I versetzt und mit 1,5% des 
Entstaubungsmittels im Turbulenzmischer homogen 
vermischt 

Es entstehen 550 g einer staubarmen, gelbbraunen 
Zubereitung, die sehr gute Ldsungseigenschaften in 
waBrigen und organischen Losemittelgemischen auf- 
weist 

Beispiel 3 

Zu einem Gemisch aus 31 Teilen Dipropylenglykoi- 
monomethylether, 37 Teilen 1,2-DipropylenglykoI, 11 
Teilen Methoxypropylacetat und 6 Teilen VE-Wasser 



werden unter intensivem Riihren portionsweise 15 Telle 
des im Beispiel 2 hergestellten entstaubten Farbstoff- 
pulvers gegeben. Man erhait eine intensiv gelbe Losung, 
die nach KlarfDtration zura Spritzfarben, Tauchen und 
5 Rakeln von Holz benutzt werden kann und die eine 
hohe Lagerstabilitat aufweist 

Beispiel 4 

jo Zu einem Gemisch aus 31 Teilen VE-Wasser und 50 
Teilen Ethanol gibt man unter Riihren 50 g/1 des in Bei- 
spiel 2 hergestellten Farbstoffpulvers. Es entsteht eine 
gelbe Losung, die nur etwa 2% Loseruckstand enthait 
und sich hervorragend zum Spritzfarben von Holz oder 

is zum Farben von Papier eignet 

Beispiel b 

Zu einer Mischung aus 1000 ml Wasser und 500 g Eis 
20 werden 234 g Schwarzsaure (2-Amino-4-sulfo-6-nitro- 
phenol) in Form der schwefelsauren Syntheseware ge- 
geben. Mittels 305 ml einer 3,33 normalen Natriumni- 
tritlosung wird nun diazotiert, wobei gegebenenfalls 
durch Zusatz von halbkonzentrierter Salzsaure dafiir 
25 gesorgt wird, daB auch am Ende der 45 Minuten bean- 
spruchenden Diazotierung noch ein pH-Wert von 1,5 
herrscht 

Nach Zugabe weiterer 700 g Eis laBt man innerhalb 
von 30 Minuten eine pH — 12 aufweisende Losung der 

30 Kupplungskomponente zulaufen, die man aus 1000 mi 
Wasser, 174 g l-Phenyl-3-methylpyrazolon und 90 g 
50%iger Natronlauge hergestellt hat 

Zur Kupplungssuspension gibt man 80 g Natriumace- 
tat sowie soviel Eis und Wasser, daB die Temperatur 

35 5° C und das Voiumen 4500 ml nicht ubersteigen. Nach 
2 Stunden ist die Kupplung beendet und der Ansatz 
wird in zwei gleichgroBe Half ten geteilt 

Zum ersten Teii werden 250 ml haibkonzentrierte 
Salzsaure gegeben und die Suspension wird bei pH « 1 

40 fur 2 Stunden bei 80° C nachgeruhrt Man saugt uber 
eine Giassinternutsche ab und erhait nach dem Wa- 
schen mit VE-Wasser 645 g einer Farbstoffpaste, die 
einen Trockengehalt von 30% aufweist 
Zum zweiten Teil werden 250 mi haibkonzentrierte 

45 Salzsaure gegeben und die Suspension wird mit 130 g 
ernes basischen Chrom(formiat/sulfat)es versetzt, das ei- 
nen Chromgehalt von 20% aufweist Bei einem pH- 
Wert von 1 und Temperaturen urn 135°C wird der An- 
satz im Druckapparat bei 3— 5 bar innerhalb von 

so 5 Stunden druckchromiert 

Danach wird die Apparatur entspannt und der Farb- 
stoff auf einer Filternutsche isoliert; man erhait nach 
dem Waschen mit VE-Wasser 470 g einer Paste des 
(1 : l)-Chromkompiexfarbstoffes, der einen Trockenge- 

55 halt von 50% aufweist 

Die 645 g der Farbstoffpaste und die 470 g der 
Chromkomplexfarbstoff paste werden mit 1500 g Was- 
ser angeriihrt und auf 90° C erhitzt Bei der Bildung des 
(1 : 2)-Chromkomplexf arbstoffes wird die freiwerdende 

eo Saure durch- Zugabe von 50 g 50%iger Natronlauge zu 
einem pH-Wert von maximal 7 abgefangen. Es fallen 
2700 g einer Farbstoffsuspension an, die 17% des roten 
Chrorakomplexes enthait Der Salzgehalt der Ware liegt 
unter 04%. 
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Beispiel 5 

Die in Beispiel b erhaitene, etwa 17%ige Farbstoffsu- 
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spension wird gesiebt und bei einer Eingangstempera- 
tur von 150° C und einer Ausgangstemperatur von 80°C 
mittels einer Zweistoffdfise verspriiht 

Das erhaltene Pulver wird mit 10% seines Gewichtes 
an Polyvinylpyrrolidon I versetzt und mit 1% des Ent- 
staubungsmittels im Taumelmischer homogen ver- 
mischt 

Es entstehen 550 g einer staubarmen, roten Zuberei- 
tung, die exzellente L6sungseigenschaften in organi- 
schen und waBrigen L5seniitteigemischen aufweist; der 
Restfeuchtegehalt betragt 6%, der Gehalt anorgani- 
scher Salze liegt unter 3%. 

Beispiel 6 

Die in Beispiel b erhaltene, 17%ige Farbstoffsuspen- 
sion wird gesiebt und bei einer Eingangstemperatur von 
150°C und einer Ausgangstemperatur von 85° C mittels 
Einstoffduse verspriiht 

Das erhaltene Pulver wird mit 20% seines Gewichtes 
an Polyvinylpyrrolidon V versetzt, mit 0,5% des Ent- 
staubungsmittels behandelt und alles im Taumelmischer 
homogen vermischt 

Es entstehen 540 g einer staubarmen, roten Zuberei- 
tung, die gute Losungseigenschaften in organischen L6- 
semittelgemischen aufweist; der Restfeuchtegehalt be- 
tragt 7% und der Anteil anorganischer Salze liegt unter 
3%. 



Beispiel 7 30 

Zu einem Gemisch aus 35 Teilen l-Methoxy-2«pro- 
panol, 35 Teilen 1,2-Propylenglykol und 5 Teilen VE- 
Wasser werden unter intensivem Ruhren portionsweise 
25 Telle des im Beispiel 5 beschriebenen entstaubten 
Farbstoffpulvers gegeben. Man erhalt eine intensiv rote 
Losung, die nach Klarfiltration zum Spritzfarben von 
Holz benutzt werden kann; auch das Tauchen und Ra- 
kein ist mdglich. 

Beispiel 8 

Zu einem Gemisch aus 50 Teilen Wasser und 50 Tei- 
len Ethanol gibt man unter Ruhren 50 g/1 des im Beispiel 
5 hergestellten Farbstoffpulvers. Es entsteht eine rote 
Losung, die nur etwa 4% Ldseruckstand enthalt und 
sich hervorragend zum Spritzfarben von Holz oder zum 
Farben von Papier eignet 

Beispiel c 

Zu einer Suspension von 234 g Nitraminsaure (2-Ami- 
no-4-nitro-6-suifophenoi) in 1000 ml Wasser werden 
100 ml haibkonzentrierter Saizsaure gegeben und die 
Temperatur wird durch Zugabe von 300 g Eis auf 0°C 
abgesenkt Innerhalb von 30 Minuten laufen jetzt 300 ml 
3,33 normale Natriumnitritldsung ein; nach 30 Minuten 
bei 5— 10°C ist die Diazotierung beendet 

Es werden weitere 300 g Eis zugegeben, worauf hin 
innerhalb von 30 Minuten bei einer Temperatur von 
maximal 15° C die Kupplungskomponente zulauft, die 
man durch Zugabe von 90 g 50%iger Natronlauge zu 
einer Suspension von 174 g l-Phenyl-3-methylpyrazo- 
lon in 1000 ml Wasser hergestellt hat Man gibt 90 g 
wasserfreies Natriumacetat zu, so daB der pH-Wert 
nicht uber 5 ansteigt und riihrt 4 Stunden bis zur Been- 
digung der Kupplungsreaktion nach. Dann werden 35 g 
Salicylsaure zugegeben und alles mit 260 g eines basi- 
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schen Chrom(formiat/sulfat)es versetzt, das einen 
Chromgehalt von 20% aufweist Es wird ein pH-Wert 
von 4 eingestellt und dann alles auf 100°C erhitzt; der 
Ansatz geht innerhalb einer Stunde als (1 :2)-Komplex 
in Losung, wenn mit haibkonzentrierter Natronlauge 
ein pH-Wert von 4,5 gehalten wird Die Mischung wird 
jetzt mit 4,00 ml haibkonzentrierter Saizsaure innerhalb 
von 2 Stunden auf pH = 1,8 gestellt und 4 Stunden bei 
100°C gerOhrt Nun werden weitere 80 ml halbkonzen- 
trierte Saizsaure zugegeben, der pH-Wert somit auf 1,4 
gestellt und der Ansatz weitere 4 Stunden unter Riick- 
fluB geruhrt, bis die OberfOhrung in die Suspension des 
(1 : l)-Komplexes beendet ist 

Nach Zugabe von weiteren 80 ml haibkonzentrierter 
Saizsaure wird ein pH-Wert von 1 eingestellt, der An- 
satz durch Zugabe von Eis/Wasser bis zu einem Volu- 
men von 7500 ml auf 60° C abgekuhlt und alles uber eine 
Filternutsche isoliert Nach dem Waschen mit VE- Was- 
ser erhalt man 780 g einer orangen Farbstoffpaste, die 
einen Trockengehalt von 60% aufweist 

Die so gewonnene Paste des (1 : l)-Chromkomplexes 
wird in eine Suspension des nicht chromierten Farbstof- 
fes eingetragen, die man wie folgt erhalten hat: 
295 g 6-Nitrodiazoxydsaure werden in 1000 ml VE- 
Wasser suspendiert und mit 30 g waBrigen Ammoniaks 
versetzt Hierzu laBt man die Losung der Kupplungs- 
komponente innerhalb von 10 Minuten zulaufen, die 
man durch Zugabe von 120 g 50%iger Natronlauge zu 
einer Suspension von 144 g P-Naphthol in 1000 ml VE- 
Wasser hergestellt hat 

Die Temperatur des Kupplungsgemisches darf auf 
50° C ansteigen, w&hrend der pH-Wert innerhalb der 
1 Stunde erf ordernden Kupplung mit weiteren 60 g 
50%iger Natronlauge auf pH = 10,5 gehalten wird 

Der Ansatz wird auf pH = 6 gestellt und 2 Stunden 
lang auf 90° C erhitzt; dabei wird mit 50%iger Natron- 
lauge die freiwerdende Saure abgefangen. Man erhalt 
3500 g einer braunen Farbstoffldsung, die 27% des 
(1 : 2)-KompIexes enthalt; der Salzgehalt der Ware liegt 
unter 0,7%. 

Beispiel 9 

Die in Beispiel c erhaltene Losung wird noch heiB 
weiterverarbeitet; hierzu wird zunachst mit VE- Wasser 
auf 23% Feststoffgehait verdunnt, gesiebt und alles bei 
einer Eingangstemperatur von 160°C und einer Aus- 
gangstemperatur von 80° C mittels einer Einstoffduse 
verspruht 

Das erhaltene Pulver wird mit 8% seines Gewichtes 
an Polyvinylpyrrolidon I und mit 1,5% seines Gewichtes 
an Entstaubungsmittel im Turbulenzmischer homogen 
vermischt 

Es entstehen 1200 g einer staubarmen braunen Zube- 
reitung mit einem Restfeuchtegehalt von 1 1 %, die maxi- 
mal 3% anorganischer Salze enthalt, und die sehr gute 
Ldsungseigenschaften in organischen und waBrigen L6- 
semittelgemischen aufweist 
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Beispiel 10 

Die in Beispiel c erhaltene Ldsung wird im Umiuft- 
schrank innerhalb von 2 Tagen bei 70° C eingetrocknet 
der erhaltene ROckstand mittels einer Kugelmuhle ver- 
mahlen. Die 1000 g des so erhaltenen Pulvers werden 
mit 11% ihres Gewichtes an Polyvinylpyrrolidon II und 
mit 1,5% des Entstaubungsmittels im Turbulenzmischer 
homogen vermischt 
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Die entstehenden 1200 g einer staubarmen braunen 
Zubereitung mit einem Restfeuchtegehait von 8%, die 
noch maximal 3% anorganischer Salze enthait, zeigen 
exzellente Ldsungseigenschaften in organischen und 
waBrigen Losemittelgemischen. 5 

Beispiei 1 1 

In einem Gemisch aus 39 Teilen l-Methoxy-2-pro- 
panol und 39 Teilen Butyidiglykol werden unter mtensi- to 
vem Riihren portionsweise 22 Teile des im Beispiei 9 
erhaltenen staubarmen Pulvers eingetragen. 

Man erhalt eine intensiv braune L6sung, die nach 
Klarfiltration zum Spritzfarben von Holz oder zum 
Tauchen bzw. Rakein desselben benutzt werden kann, 15 
und die eine hone Lagerstabilitat aufweist 

Beispiei 12 

Zu einem Gemisch aus 50 Teilen Wasser und 50 Tei- 20 
len Ethanol gibt man unter Ruhren 50 g/1 des im Beispiei 
9 hergestellten Farbstoffpulvers. 

Es entsteht eine braune Ldsung, die nur etwa 5% 
Loseruckstand enthait und sich hervorragend zum 
Spritzfarben von Holz oder zum Farben von Papier 25 
eignet 

Beispiei d 

295 g 6-Nitrodiazoxydsaure werden in 1000 ml Was- 30 
ser suspendiert und mit 30 g Ammoniumsulfat versetzt 
Hierzu laBt man die Ldsung der Kupplungskoraponente 
innerhalb von 10 Minuten zufHeBen, die man durch Zu- 
gabe von 120 g 50°/oiger Natronlauge zu einer Suspen- 
sion von 144 g p-Naphthol in 1000 ml Wasser hergestellt 35 
hat 

Die Temperatur des Kupplungsgemisches, welches 
intensiver Running bedarf, kann auf 50°C ansteigen, 
derweil der pH-Wert wahrend der 1 Stunde erfordern- 
den Kupplung durch Zugabe weiterer 60 g 50°/oiger Na- 40 
tronlauge bei pH « 10,5 gehalten wird 

Nun werden 20 g Salicylsaure zugegeben und alles 
mit 130 g eines basischen Chrom(formiat/sulfat)es ver- 
setzt, das einen Chromgehalt von 20% aufweist Es wird 
ein pH-Wert von 4 eingestellt und dann alles auf 100° C 45 
erhitzt; der Ansatz geht innerhalb von 2 Stunden als 
(1 ;2)-Komplex in Ldsung, wenn mit 50%iger Natron- 
lauge ein pH-Wert von 4,5 gehalten wird 

Uber einen Zeitraum von 12 Stunden wird nun zu- 
nachst schnell, dann zunehmend langsamer soviel 50 
25%ige Schwefelsaure bei RuckfluBtemperatur zuge- 
tropft, daB letztendlich ein pH-Wert von 1 erreicht wird 

Die ausgefallene Suspension stelit (auf molarer Basis) 
ein 50/50 Gemisch des nicht chromierten Farbstoffes 
sowie des (1 : l)-Chromkomplexes dar und wird mit Hil- 55 
fe einer Filternutsche isoliert 

Nach Waschen mit VE-Wasser enthait man einen 
feuchten Filterkuchen im Gewicht von 1950 g, der einen 
Trockengehaltvon25°/o aufweist 

Die Paste wird mit 500 ml VE-Wasser angeteigt, mit eo 
20 g Salicylsaure versetzt und unter Erhitzen auf 90° C 
mit soviel 50%iger Natronlauge versetzt, daB alles in 
Ldsung geht und sich ein End-pH-Wert von 7 einstellt 

Nach 1,5 Stunden erhalt man 2500 g ekier tief- 
schwarzen Losung, die 20% des (1 : 2)-Chromkomple- 65 
xes enthait und deren Salzgehalt unter 0,5 liegt 
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Beispiei 13 



Die hi Beispiei d erhaltene Losung wird uber ein Sieb 
mit 10 000 Maschen/cm 2 gegeben, mit 10% (berechnet 
auf die Ausbeute des Spruhfarbstoffes) Polyvinylpyrro- 
lidon I versetzt und mittels einer Zweistoff duse bei einer 
Eingangstemperatur von 150° C und einer Ausgangs- 
temperatur von 70°C in ublicher Weise spruhgetrock- 
net 

Die erhaltenen 575 g der resultierenden puiverfdrmi- 
gen Zubereitung enthalten 5% Wasser und werden mit 
1,5% des Entstaubungsmittels durch intensive Vermi- 
schung im Taumelmischer vermischt Es resultiert eine 
staubarme schwarze Zubereitung, die maximal 2£% an- 
organischer Salze enthait, und die sehr gute Losungsei- 
genschaften in waBrigen und organischen Losemittelge- 
mischen zeigt. 

Beispiei 14 

Die in Beispiei d erhaltene Losung wird uber ein Sieb 
mit 10 000 Maschen/cm 2 gegeben und bei einer Ein- 
gangstemperatur von 155° C und einer Ausgangstempe- 
ratur von 75° C mittels Zweistoffduse in ublicher Weise 
auf einen Restwassergehalt von 4% spruhgetrocknet 

Das entstandene Pulver wird mit 5% seines Gewich- 
tes an Polyvinylpyrrolidon V und weiteren 5% seines 
Gewichtes an Polyvinylpyrrolidon II vermischt und mit 
2,5% des Entstaubungsmittels im Turbulenzmischer ho- 
mogen vermischt 

Es entstehen 575 g einer staubarmen, schwarzen Zu- 
bereitung, die maximal 2,5% anorganischer Salze ent- 
hait, und die exzellente Loslichkeiten in waBrigen und 
organischen Losemittelgemischen aufweist. 

Beispiei 15 

In einem Gemisch aus 70 Teilen l-Methoxy-2-pro- 
panol und 5 Teilen VE-Wasser werden unter intensivem 
Ruhren portionsweise 25 Teile des im Beispiei 13 erhal- 
tenen staubarmen Pulvers eingetragen. 

Man erhalt eine tiefschwarze Losung, die nach Klar- 
filtration zum Spritzfarben von Holz oder zum Tauchen 
bzw. Rakein dieses Materials benutzt werden kann, und 
die eine hohe Lagerstabilitat aufweist 

Beispiei 16 

Zu einem Gemisch aus 50 Teilen Wasser und 50 Tei- 
len Ethanol gibt man unter Ruhren 50 g/1 des im Beispiei 
13 hergestellten Farbstoffpulvers. 

Es entsteht eine schwarze Losung, die nur etwa 1% 
Loseruckstand enthait und sich hervorragend zum 
Spritzfarben von Holz oder zum Farben von Papier 
eignet 

Beispiei e 

468 g Nitraminsaure werden in 2500 ml Wasser gut 
verruhrt und mit 240 ml halbkonzentrierter Salzsaure 
versetzt; mit Wasser und Eis stelit man bei einer Tempe- 
ratur von 7° C ein Volumen von 5000 ml ein 

Hierzu laBt man innerhalb von 45 Minuten 600 ml 
3,33 normaler Natriumnitritlosung zulaufen; die Diazo- 
tierung ist nach 1 Stunde beendet 

Die Diazoverbindung laBt man nun innerhalb von 
20 Minuten zu einer vorbereiteten Losung der Kupp- 
lungskomponente laufen, die man durch Zugabe von 
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140 g 50%iger Natronlauge zu einer Suspension von 
352 g Acetessigsaureaniiid in 5000 ml Wasser erzeugt 
hat 

Die Ldsung der Kupplungskomponente wird durch 
Zugabe von 120 g Natriumbicarbonat zu einem pH- 5 
Wert von 9,5 gepuff ert und mit Wasser und Eis bei einer 
Temperatur von 7°C auf ein Volumen von 11 000 ml 
gestellt 

Die Kuppiungsreaktion erfordert 30 Minuten, in de- 
nen sich der Ansatz auf 15°C erwarmen darf. Man stellt 10 
mit 120 g Essigsaure auf einen pH-Wert von 6,8, ver- 
dunnt weiter auf 18 000 ml und erhitzt auf 80° C. 

Innerhalb von 15 Minuten tragt man jetzt 240 g Ko- 
balt(II)chlorid krist ein; anschiieBend werden 60 g einer 
30°/oigen waBrigen Wasserstoffperoxidldsung zugege- 15 
ben. 

Nachdem man noch 30 Minuten bei 80° C nachge- 
rfihrt und den pH-Wert gegebenenfalls mit Essigsaure 
auf 5,5 stabilisiert hat, ist die Kobaltierung beendet 

Man erhalt 22 000 g einer gelben klaren Ldsung, die 20 
4% des 1 : 2-Co-Farbstoff es enthalt 

Die Ldsung wird ultrafiltriert, urn Salz zu entfernen 
und die Konzentration des Farbstoff es zu erhohen. 

Es fallen 4000 g Retentat an, die 23% des Farbstoffes 
enthalten. 25 

Beispiel 17 

Die im Beispiel e erhaltenen 4000 g gelbbrauner Ld- 
sung werden mit 5°/o des angestrebten Endvolumens 30 
Butyldiglykoi versetzt; dann ruhrt man portionsweise 
50 g Kieselgur ein und f iltriert uber ein in eine Druck- 
nutsche eingespanntes Filtertuch aus Polypropylenk- 
dper. 

Es wird mit etwa 4% des Probenvolumens Wasser 35 
nachgewaschen, die vereinigten Filtrate dann mit 7% 
des Polyvinylpyrrolidons II in Form seiner 50%igen 
waBrigen Ldsung in Wasser versetzt 

AbschlieBend wird mit weiteren etwa 6% VE-Wasser 
unter ATR-spektroskopischer Kontrolle auf die, er- 40 
wiinschte Endfarbstarke eingestellt 

Es werden 5150 g einer gelbbraunen, auch bei tiefen 
Temperaturen lagerstabilen Farbstoffldsung erhalten; 
sie eignet sich hervorragend fur das Spritzfarben von 
Leder sowie dessen FaSf arbung. 45 
ATR - AbgeschwachteTotalreflexion. 



Beispiel f 

250 g Diazoxydsaure werden in 1000 ml Wasser sus- 50 
pendiert und mit 30 g Ammoniumsulfat versetzt Hierzu 
laBt man die Ldsung der Kupplungskomponente inner- 
halb von 30 Minuten zuflieBen, die man durch Zugabe 
von 120 g 50°/oiger Natronlauge zu einer Suspension 
von 144 g p-Naphthoi in 1000 ml Wasser hergestelit hat 55 

Die Temperatur des Kupplungsgemisches, welches 
intensiver Rfihrung bedarf, erhoht sich zunachst von 
selbst; spater wird auf 70° C erhitzt Wahrend der 
1,5 Stunden erfordernden Kuppiungsreaktion wird 
durch Zugabe weiterer 60 g 50%iger Natronlauge ein eo 
pH- Wert von lOgehalten. 

Nun werden 20 g Salicyisaure zugegeben und alles 
mit 130 g eines basischen Chrom(formiat/sulfat)es ver- 
setzt, das einen Chromgehalt von 20°/o aufweist. Es wird 
ein pH-Wert von 4 eingestellt und dann alles auf 100°C 65 
erhitzt Der Ansatz geht innerhalb von 2 Stunden als 
(1 : 2)-Komplex in Ldsung, wenn mit 50°/oiger Natron- 
lauge ein pH-Wert von 5 gehalten wird Ober einen 



Zeitraum von 12 Stunden wird nun zunachst schnell, 
dann zunehmend langsamer soviel 25%ige Schwefel- 
saure bei RflckfluBtemperatur zugetropft, daB letztend- 
lich ein pH-Wert von 1,5 erreicht wird. 

Die ausgefallene Suspension stellt (auf moiarer Basis) 
ein 50/50 Gemisch des nicht chromierten Farbstoffes 
sowie des (1 : 1)-Chromkomplexfarbstoffes dar und 
wird mit Hilfe einer Filternutsche isoliert Nach Wa- 
schen mit VE-Wasser erhalt man einen feuchten Filter- 
kuchen vom Gewicht 1500 g, der einen Trockengehalt 
von 30% aufweist 

Die Paste wird mit 700 ml VE-Wasser angeteigt, mit 
20 g Salicyisaure versetzt und unter Erhitzen auf 90° C 
mit soviel 50%iger Natronlauge versetzt, daB alles in 
Ldsung geht und sich ein End-pH-Wert von 6,5 einstellt 

Nach 1,5 Stunden erhalt man 2350 g einer dunkel- 
blauen Ldsung, die 19% des (1 : 2)-Chromkomplexes 
enthalt und deren Salzgehalt unter 0,6% iiegt; das UV- 
Vis-Spektrum zeigt Maxima bei 576 und 376 nm. 

Beispiel 18 

Die 2350 g der im Beispiel f erhaltenen Ldsung wer- 
den mit 3% des angestrebten Endvolumens Butylglykol 
versetzt; dann werden bei 80° C 20 g Arbocell® por- 
rionsweise eingeruhrt und der Ansatz flber ein in eine 
Drucknutsche eingespanntes Filtertuch aus Polypropy- 
lenkdper klarfiltriert Man wascht mit etwa 4% des Pro- 
benvolumens VE-Wasser nach und gibt 2% an Polyvi- 
nylpyrrolidon IV in Form seiner 50%igen Ldsung in 
Wasser zu. 

AbschlieBend wird mit etwa weiteren 4% VE-Wasser 
unter ATR-spektroskopischer Kontrolle die erwunschte 
Endfarbstarke eingestellt 

Es werden 2700 g einer dunkelblauen, sehr lagerstabi- 
len Farbstoffldsung erhalten, die bei alien anwendungs- 
relevanten Temperaturen frei fiieSfahig und ieicht 
pumpbar bleibt, und die sich exzellent zum Farben von 
Leder eignet 

Beispiel 19 

Die 3500 g der im Beispiel c erhaltenen tiefbraunen 
Ldsung werden mit 5% des angestrebten Endvolumens 
Butyldiglykoi versetzt, dann werden bei 80*C 50 g Kie- 
selgur eingeruhrt und der Ansatz uber ein in eine 
Drucknutsche eingespanntes Filtertuch aus Polypropy- 
lenkdper klarfiltriert 

Man wascht mit etwa 7% des Probenvolumens VE- 
Wasser nach und gibt 5% des Polyvinylpyrrolidons II in 
Form seiner 50%igen Ldsung in Wasser zu. 

AbschlieBend wird mit etwa weiteren 7% VE-Wasser 
unter ATR-spektroskopischer Kontrolle die erwunschte 
Endfarbstarke eingestellt 

Es werden 4400 g einer dunkelbraunen, sehr lagersta- 
bilen und auch bei tiefen Temperaturen pump- und 
spritzbaren Farbstoffldsung erhalten, die sich hervorra- 
gend zum Farben und Spritzfarben von Leder eignet 

Beispiel 20 

Die 3500 g der im Beispiel c erhaltenen tiefbraunen 
Ldsung werden mit 3% Butyldiglykoi und 3% N-Met- 
hylpyrrolidon versetzt 

Dann werden bei 85° C 50 g Arbocell® eingerOhrt und 
der Ansatz Ober ein in eine Drucknutsche eingespanntes 
Tiefenf ilter (Fa. Seitz) klarfiltriert 

Man wascht mit etwa 6% des Probenvolumens VE- 
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Wasser nach und gibt 3% des Poiyvmylpyrrolidons V 
zu. 

AbschlieBend wird mit etwa 10% des, voriiegenden 
Volumens VE- Wasser die erwunschte Endfarbstarke 
eingestellt, wobei diese an dern Ansatz entnommenen 5 
Proben UV-Vis-spektroskopisch kontroiliert wird. 

Es werden 4350 g einer dunkelbraunen, niedrig visko- 
sen Farbstoffldsung erhalten, die sich insbesondere in 
Mischungen mit andersfarbigen Farbstoffldsungen fur 
die Lederzurichtfarbung und die LederfaBfarbung eig- 10 
net 

Beispiei21 

Die 2500 g der im Beispiel d erhaitenen Losung wer- 15 
den bei 85° C mit 4°/o des angestrebten Endvolumens an 
Polytetrahydrofuran vom MG 250 versetzt Dann wer- 
den 50 g Ceiite® portionsweise eingeruhrt und der An- 
satz fiber ein in eine Drucknutsche eingespanntes Filter- 
tuch aus Polypropylenkdper klarflitriert Man wascht 20 
mit etwa 4% des Probenvolumens VE- Wasser nach und 
gibt 1,5% an Polyvinyipyrrolidon III in Form seiner 
30°/oigen L6sung in Wasser zu. 

AbschlieBend wird mit weiteren etwa 4% VE-Wasser 
unter ATR-spektroskopischer Kontrolle die erwunschte 25 
Endfarbstarke eingestellt Es werden 2900 g einer tief- 
schwarzen, sehr iagerstabilen Farbstoffldsung erhalten, 
die sich exzellent zum Farben von Leder und Pelz eig- 
net 

30 

Beispiel 22 

1. 2 Teile des auf 100% Reinfarbstoffgehalt berech- 
neten Fliissigfarbstoffes werden mit 250 Teilen de- 
stilliertem kalten Wasser vorverdunnt und an- 35 
schlieBend bei 20° C mit weiteren 200 Teilen destil- 
liertem Wasser versetzt 

2. Farbeverfahren fur Chromhandschuhleder 

100 Teile eines in ubiicher Weise hergestellten, zwi- 
schengetrockneten Chromschafleders mit einer 40 
Falzstarke von ca. 0,8 mm wurden in 1000 Teilen 
Wasser bei einer Temperatur von 30° C mit 2 Teilen 
25%igem Ammoniak und 1 Teil eines oxethylierten 
Fettamins durch 120-rninutiges Walken in einem 
WalkfaB broschiert Nach Ablassen der Flotte wur- 45 
den 1000 Teile Wasser mit einer Temperatur von 
30° C zugegeben, lOMinuten gewalkt und die 
Waschfiotte abgelassen. Zur Farbung wurden 600 
Teile Wasser und 6 Teile Farbstoffldsung gemaB 1 
bei einer Temperatur von 60° C zugegeben und 50 
60 Minuten gewalkt AnschlieBend wurden zwei- 
mal je 2 Teile 100%ige Ameisensaure zugegeben 
und es wurde jeweils weitere 15 Minuten gewalkt 
Danach wurde die Flotte abgelassen. Zur kationi- 
schen Fixierung wurden 600 Teile Wasser und 0,3 55 
Teile 100%ige Ameisensaure zugegeben und es 
wurde im WalkfaB bei einer Temperatur von 50° C 
30 Minuten gewalkt AnschlieBend wurden 0,5 Tei- 
le eines handelsfiblichen kationischen Fixierungs- 
mittels zugegeben und weitere 30 Minuten gewalkt 60 
Danach wurde die Flotte abgelassen. Das Leder 
wurde kalt gespiilt, ausgereckt, htngend getrock- 
net undgestollt 

3. Farbeverfahren fQr vegetabO-synthetisch-nach- 
gegerbtes Chromrindleder 65 
100 Teile eines in ubiicher Weise gegerbten Leders 
mit einer Falzstarke von 1,4 mm wurden zunachst 

10 Minuten mit Wasser bei einer Temperatur von 



484 Al 

12 

30° C gewaschen und danach in 250 Teilen Wasser 
bei einer Temperatur von 30° C mit 1 Teil eisenf rei- 
em Natriumformiat und 1 Teil Natriumbicarbonat 
durch 60-minfitiges Walken in einem WalkfaB neu- 
tralisiert Das Leder wurde dann 10 Minuten mit 
Wasser bei einer Temperatur von 30° C gewaschen. 
AnschlieBend wurde die Nachgerbung in 200 Tei- 
len Wasser bei einer Temperatur von 30° C mit 3 
Teilen eines handeisiiblichen synthetischen Gerb- 
mittels und mit 3 Teilen eines handeisiiblichen ve- 
getabilen Gerbmitteis durchgefuhrt Das Leder 
wurde 60 Minuten in der Nachgerbflussigkeit ge- 
walkt Das Leder wurde anschlieBend zweimal mit 
je 250 Teilen Wasser bei einer Temperatur von 
50°C durch 10-miniitiges Walken gewaschen, wo- 
bei die Flotte jeweils anschlieBend abgelassen wur- 
de. Zur Farbung wurden 250 Teile Wasser und 2 
Teile Farbstoffldsung gemaB 1 zugegeben und es 
wurde 60 Minuten bei 50° C gewalkt Zur Fettung 
wurden anschlieBend 4 Teile eines handeisiiblichen 
Fettungsmittels zugegeben und weitere 60 Minuten 
gewalkt Nach Zugabe von 1 Teil 100%iger Amei- 
sensaure wurde weitere 60 Minuten gewalkt und 
die Flotte abgelassen. Danach wurde das Leder kalt 
gespiilt, ausgereckt, getrocknet, in Sagespane ein- 
gelegt, gestollt und im Spannrahmen getrocknet 

4. Farbeverfahren fur rein synthetisch-nachgegerb- 
tes Chromrindleder 

100 Teile eines in ubiicher Weise gegerbten Leders 
mit einer Falzstarke von 1,4 mm wurden zunachst 
10 Minuten mit Wasser bei einer Temperatur von 
30°C gewaschen und danach in 250 Teilen Wasser 
bei einer Temperatur von 30° C mit 1 Teil eisenf rei- 
em Natriumformiat und 1 Teil Natriumbicarbonat 
durch 60-miniltiges Walken in einem WalkfaB neu- 
tralisiert Das Leder wurde dann 10 Minuten mit 
Wasser bei einer Temperatur von 30° C gewaschen. 
AnschlieBend wurde die Nachgerbung in 200 Tei- 
len Wasser bei einer Temperatur von 30° C mit 6 
Teilen handelsfibiichen synthetischen Gerbmitteln 
durchgefuhrt Das Leder wurde 60 Minuten in der 
Nachgerbflussigkeit gewalkt Das Leder wurde an- 
schlieBend zweimal mit je 250 Teilen Wasser bei 
einer Temperatur von 50° C durch 10-minutiges 
Walken gewaschen, wobei die Flotte jeweils an- 
schlieBend abgelassen wurde. Zur Farbung wurden 
250 Teile Wasser und 2 Teile Farbstoffldsung ge- 
maB 1 zugegeben und 60 Minuten bei 50° C ge- 
walkt Zur Fettung wurden anschlieBend 4 Teile 
eines handelsublichen Fettungsmittels zugegeben 
und weitere 60 Minuten gewalkt Nach Zugabe von 
1 Teil 100%iger Ameisensaure wurden weitere 
60 Minuten gewalkt und die Flotte abgelassen. Da- 
nach wurde das Leder kalt gespult, ausgereckt ge- 
trocknet, in Sagespane eingelegt, gestollt und im 
Spannrahmen getrocknet 

5. Farbeverfahren f Or Chromrindleder 

100 Teile eines in ubiicher Weise gegerbten Leders 
mit einer Falzstarke von 1,4 mm wurden zunachst 
10 Minuten mit Wasser bei einer Temperatur von 
30° C gewaschen und danach in 250 Teilen Wasser 
bei einer Temperatur von 30° C mit 1 Teil eisenf rei- 
em Natriumformiat und 1 Teil Natriumbicarbonat 
durch 60-minutiges Walken in einem WalkfaB neu- 
tralisiert Das Leder wurde dann zunachst 10 Minu- 
ten mit Wasser bei einer Temperatur von 40°C und 
danach 10 Minuten mit Wasser bei einer Tempera- 
tur von 50° C gewaschen. Zur Farbung wurden 250 
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Teile Wasser und 1 Teil Farbstoffldsung gemaB 1 
zugegeben und 60 Minuten bei 50° C gewalkt Zur 
Fettung wurden anschlieBend 4 Teile eines handeis- 
Oblichen Fettungsmittels zugegeben und weitere 
60 Mihuten gewalkt Nach Zugabe von 03 Teilen 5 
100°/oiger Ameisensaure wurde weitere 30 Minu- 
ten gewalkt und die Flotte abgelassen. Danach 
wurde das Leder kalt gespult, ausgereckt, getrock- 
net, in Sagespane eingelegt, gestollt und im Spann- 
rahmen getrocknet 1 0 

6. Spritzfarbung von Rindoberleder mit rein-waBri- 
ger Spritzlosung 

Die waBrige Spritzldsung wurde durch Mischen 
von 75 Teilen Farbstoffldsung gemaB Beispiel 19 
mit 925 Teilen destilliertem Wasser hergestellt Auf 15 
ein Stack eines handeisublichen Rindoberleders 
der GroBe 12,5 x 18 cm wurden 14 g der waBrigen 
Spritzlosung mitteis einer Spritzpistole auf die Le- 
deroberflache aufgetragen. AnschlieBend wurde 
das Leder bei einer Temperatur von 20° C getrock- 20 
net 

7. Spritzfarbung von Rindoberleder mit losemittei- 
haltiger Spritzlosung 

Die idsemittelhaltige Spritzldsung wurde durch Mi- 
schen von 75 Teilen Farbstoffldsung gemaB Bei- 25 
spiel 21 mit 325 Teilen l-Methoxy-2-propanol her- 
gestellt. Auf ein Stuck eines handeisublichen Rind- 
oberleders der GroBe 12,5 x 18 cm wurden 14 g 
der waBrigen Spritzlosung mitteis einer Spritzpi- 
stole auf die Lederoberflache aufgetragen. An- 30 
schiieBend wurde das Leder bei einer Temperatur 
von 20° C getrocknet. 

Die folgenden Farbstoffe eignen sich ebenfalls zur 
Herstellung erfmdungsgemaBer Mischungen: 35 

1 : 2-Cr-Komplexfarbstoffe aus den Azofarbstoff en 

Nitramins&ure—*- l-Phenyl-3-methylpyrazolon 
Chlor-o-phenolsaure — ► 1 -PhenyI-3-methylpyrazolon 40 
Diazoxydsaure l-Phenyl-3-methylpyrazolon 
6-Nitrodiazoxydsaure — * a-Naphthol 

1 : 2-Co-Komplexf arbstoff aus dem Azofarbstoff 

45 

Pikraminsaure — ► 2- Amino-5-sulf onaphthalin 

1 : 2-Cr-Komplexf arbstoff e aus den Azof arbstoff en 

6-Nitrodiazoxydsaure -+ p-Naphthol + Diazoxydsaure 50 
-*p-Naphthol 

sowie 

Diazoxydsaure p-Naphthol 4- 2-Amino-4-methoxy- 55 
5-chlorphenol -+ l-Hydroxy-5-sulfo-naphthaiin. 

Patentanspruche 

1. Flussige oder feste Mischungen von salzarmen eo 
sulfogruppenhaltigen 1 : 2-Metallkompiexfarbstof- 
fen und Poiy-N-vinylpyrrolidon oder Copolymeren 
von N-Vinylpyrrolidon und Vinylacetat 

2. Feste Mischungen gemaB Anspruch 1 enthaltend 
bezogen auf das Gesamtgewicht bis zu 20%, vor- 65 
zugswetse 5 bis 15%, Poiy-N-vinylpyrrolidon oder 
Copolymere. 

3. Flussige uberwiegend wasserhaltige Mischungen 
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gemaB Anspruch 1, enthaltend bezogen auf das Ge- 
samtgewicht bis zu 12, vorzugsweise 3 bis 7%, 
Poly-N-vinylpyrrolidon oder Copolymere und ge- 
gebenenfalls organische Ldsungsmittel. 

4. Mischungen gemaB Anspruch 2 enthaltend zu- 
satzlich ein Entstaubungsmittel. 

5. Mischungen gemaB Anspruch 4 enthaltend Ent- 
staubungsmittel in Mengen von 0,1 bis 4, vorzugs- 
weise 0,5 bis 2%. 

6. Verfahren zur Herstellung von Stammldsungen 
aus Mischungen gemaB Anspruch 2 durch Auflosen 
in Wasser, organischen Losungsmitteln oder Mi- 
schungen aus Wasser und organischen Losungsmit- 
teln. 

7. Verfahren gemaB Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als Ldsungsmittel Wasser, Gly- 
kole, Glykolether, Glykolester oder Mischungen 
solcher Ldsungsmittel verwendet. 

8. Verwendung der Mischungen gemaB Anspruch 2 
zur Herstellung von Stammldsungen fur das Far- 
ben von Holz oder Papier. 

9. Mischungen gemaB Anspruch 3 enthaltend als 
organische Ldsungsmittel Glykole, Glykolether, 
Glykolester, Polyether-Aikanole aus Ethylenoxid 
oder Tetrahydrofuran, Dimethylformamid, N-Met- 
hylpyrrolidon oder Gemische davon. 

10. Mischungen gemaB Anspruch 3, enthaltend bis 
zu 10, vorzugsweise 2 bis 6%, Ldsungsmittel und 10 
bis 30, vorzugsweise 15 bis 25%, Farbstoff. 
1 L Verwendung der Mischungen gemaB Anspruch 
3 zum Farben oder Zurichten von Leder oder Pelz. 



